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Abstract of WO0039569 

The invention relates to a device for determining 
the spatial distribution of properties of a notably 
heterogeneous sample (1). Said device 
comprises: a microscope (2) having a control (21) 
for the three-dimensional detection of the 
topography zn (x,y) of the surface n of a sample 
(1 ); a probe (3) having a control (31 ) for the high- 
resolution detection of one or more properties Pj 
of the sample (1 ) on the topography zn(x,y) of the 
surface n; a device (4) for removing material, for 
example a plasma etching device for etching with 
reactive gases or liquids or for chemomechanical 
polishing, which has a control (41) and by means 
of which in a removal process An, n+1 a layer 
can be removed from the surface n of the sample 
(1); a computer-assisted image processing 
device (6) which is equipped such that from a 
sequence of surface topographies zn(x,y) to 
zn-i-m(x,y) determined by the microscope and 
from the properties Pj(zn(x,y)) to Pj(zn-i-m(x,y) 
detected on said topographies it is able to 
generate a three-dimensional image of the 
sample. 
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(54) Title: NANOTOMOGRAPHY 

(54) Bezeichnung: NANOTOMOGRAPHIE 

(57) Abstract 

The invention relates to a device for determining the spatial distribution of properties 
of a notably heterogeneous sample (1). Said device comprises: a microscope (2) having a 
control (21) for the three-dimensional detection of the topography zn (x,y) of the surface n 
of a sample (1); a probe (3) having a control (31) for the high-resolution detection of one or 
more properties Pj of the sample (1) on the topography zn(x,y) of the surface n; a device (4) 
for removing material, for example a plasma etching device for etching with reactive gases or 
liquids or for chemomechanical polishing, which has a control (41) and by means of which in 
a removal process An, n+1 a layer can be removed from the surface n of the sample (1); a 
computer-assisted image processing device (6) which is equipped such that from a sequence 
of surface topographies zn(x,y) to zn+m(x,y) determined by the microscope and from the 
properties Pj(zn(x,y)) to Pj(zn+m(x,y) delected on said topographies it is able to generate a 
three-dimensional image of the sample. 

(57) Zusammenfiissung 




Die Erfindung zeigt eine Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung von 
insbesondere heterogenen Probe (1), ■ • • 



_ (2), welches eine Steuenmg (21) aufweist, 
dreidimensionalen Erfassung der Topographie zn(x,y) der Oberflachc n einer ProlDC (1), einer Sonde (3), welche eine Steuenmg (31) 
aufweist, zur ortsaufgelOsten Erfassung einer oder mehrerer Eigenschaften Pj der Probe (1) auf der Topographie zn(x,y) der Oberflachc 
n, einer Abtragvorrichtung (4), beispielsweise einer Vorrichtung zum Plasmaatzen, zum Atzen mit reaktiven Gasen oder FWssigkeiten, 
Oder zum chemomechanischen Polieren, welche eine Steuerung (41) aufweist und mittels welcher in einem Abtragvorgang An,n+1 eine 
Schicht von der Oberflache n der Probe (1) abgetragen werden kann, einer computergestUtzten Bildverarbeltungsvorrichtung (6), welche 
dazu ausgeriistet ist, aus einer vom Mikroslcop ermittelten Folge von Oberflachentopographien zn(x,y) bis zn+m(x,y) und den auf diesen 
Topographien erfaBten Eigenschaften Pj(zn(x,y)) bis Pj(zn+m(x,y)) cin dreidimensionales Abbild der Probe zu erzeugen. 
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Bezeichnung: Nanotomographie 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist eine neuartige Vorrichtung und ein neuartiges 
Verfahren. welche es erlaubt. die raumliche Struktur einer zu untersuchenden Probe mit hoher 
raumlicher Aufldsung zu ermitteln. Gleichzeitig konnen eine Vielzahl verschiedener 
Materialparameter erfaBt werden, die im wesentlichen nur durch die spezielle Wahl der 
zugmndeliegenden Mikroskopiemethode beschrankt werden. Prinzipiell sind mit dem 
erfindungsgemafien Verfahren raumliche Auflosungen im atomaren Bereich (100 Picometer) 
mOglich. 

Im Bereich der Mikroskopieverfahren steht mittlerweile eine groBe Vielzahl an Methoden zur 
Verfiigung. Am weitesten bekannt sind optische Mikroskopiemethoden, deren 
AuflSsungsvermogen prinzipiell auf einen Bereich von einigen hundert Nanometern beschrankt 
ist. Ein deutlich hoheres Auflosungsvermogen erreichen Elektronenmikroskopiemethoden, die in 
verschiedenen Spielarten existieren. Mittels der Elektronenmikroskopie kann routinemaBig eine 
Auflosung im Bereich von einigen Nanometern erreicht werden. Im Laufe der letzten 1 5 Jahre 
sind weitere Mikroskopiemethoden hinzugetreten, dabei sind ais herausragende Vertreter vor 
allem die sogenannten Rastersondenmikroskopiemethoden zu nennen, die unter Verwendung 
spezieller Sonden Aufl5sungen im atomaren Bereich erm5glichen und auf eine Vielzahl von 
Materialeigenschaflen empfmdlich sein konnen. Als Sonden konnen beispielsweise scharfe 
metallische Spitzen, scharfe Spitzen an einem Cantilever (einem durch aufiere Krafte zu 
verbiegenden dunnen Balken) oder auch ausgezogene Spitzen von optischen Wellenleitem 
dienen. Diese Sonden werden im allgemeinem in einem sehr geringen Abstand (einige 
Nanometer und weniger) iiber die Probe gefuiirt (die Probe wird „abgerastert") und gleichzeitig 
bestimmte Materialparameter erfaBt. Als Regelungsparameter zur Abstandsregelung zwischen 
Probe und Spitze konnen beispielsweise elektrische Strome zwischen Probenoberflache und 
Spitze, eine mechanische Verbiegung oder Verdrillung des Cantilevers, die Zahl vom 
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Wellenleiter aufgefangener Photonen oder auch die Dampfung mechanischer Schwingungen der 
Sonde dienen. 



Allen diesen nur exemplarisch genannten Mikroskopiemethoden ist jedoch gemein, dafi init ihrer 
Hilfe nur eine im wesentlichen zweidimensionale Abbildung der zur untersuchenden Objekte 
moglich ist. Ist man an der raumlichen Struktur von zu untersuchenden Proben interessiert, so ist 
die Menge der zur Verfugung stehenden Untersucliungsmethoden stark eingeschrankt. 

Eine grofiere Zahl von Methoden zur Strukturaufklarung untersucht die raumiiche Struktur der 
Proben nicht direkt, sondern uber den Umweg sogenannter Streumethoden (z.B. Rontgen- oder 
Neutronenstrcuung). Diese Streumethoden jedoch sind vor allem anzuwenden auf Objekte. die 
regelmaUig aufgebaut sind. Streumethoden eignen sich demzufolge insbesondere dazu, 
Kristallstrukturen aufzuklaren, sind aber nicht oder nur mit starken Einschrankungen auf Proben 
mit unregelmafiiger Struktur anzuwenden. 

Eine Mehrzahl von Methoden, mit denen die rSumliche Struktur einer unregelmaBigcn Probe mit 
hoher raumlicher Auflosung erfaBt werden kann, basiert darauf, dafi das Probenvolumen in eine 
Folge von Schichten aufgeteilt wird und von jeder Schicht eine Karte der interessierenden 
Eigenschaft ersteUt wird. Aus einem Stapel solchcr Karten wird dann mit geeigneten 
mathematischen Verfahren die raumiiche Verteilung der interessierenden Eigenschaft 
rekonstruiert. Auf dieser Basis arbeiten unterschiedliche Verfahren. die sich jeweils in der Art 
der erfafiten Eigenschaft (dem Kontrastverfahren) und der Art und Weise unterscheiden. in der 
das Probenvolumen in einzelne Schichten zerteilt und von jeder Schicht die Karte der 
interessierenden Eigenschaft erzeugt wird. 

Die heute bekanntesten Vertreter dieser Verfahren sind die hauptsachlich in der Medizin 
angewendete Rontgen- und Kernspintomographie. Bei beiden Verfahren wird zerstorungsfrei 
durch geeignete MeBtechnik nur eine einzelne dunne Schicht des Probenvolumens erfaBt und 
durch matheraatische Verfahren aus einer groBen Zahl aus verschiedenen Winkeln aufgenommen 
Projektionen der Schicht eine Karte der interessierenden Eigenschaft in dieser Schicht erstellen. 
Mit beiden Methoden kann eine raumiiche Auflosung von einigen Mikrometern erreicht werden. 
In die gleiche Klasse fallt die konfokale Mikroskopie, bei der ein Bild der Fokusebene mit sehr 
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geringer Tiefenscharfe erzeugt werden kann. Allerdings ist bei der konfokalen Mikroskopie die 
raumliche Auflosung durch die Wellenlange des verwendeten Lichts auf einige hundert 
Nanometer beschrankt und es konnen nur optisch transparente Proben untersucht werden. 

Bei den historiscii ersten Verfahren zur raumlichen Rekonstruktion wurde die Probe mechanisch 
mit einem Mikrotom in eine Serie einzelner diinner Schichten zerteilt. Von diesen Diinnschnitten 
wurden dann mit Hilfe optischer Mikroskopie eine Folge an Karten erstellt aus denen die 
raumliche Form der untersucliten Objekte rekonstruiert werden konnte. Heute konnen mit einem 
Ultramikrotom einige zig Nanometer diinne Schichten hergestellt und mit dem 
Rasterelektronenmikroskop mit hoher iateraler Auflosung (in der x-y-Ebene) untersucht werden 
(einige Nanometer sind erreichbar). Allerdings ist die Tiefenauflosung (in z-Richtung) dieses 
Verfahrens durch die Dicke der verwendeten Dtinnschnitte begrenzt. Diese ist wiederum durch 
die mechanische Stabilitat des untersuchten Materials auf einige zig Nanometer begrenzt. Ein 
sehr groBer Nachteil dieses Verfahrens ist auBerdem der hohe Zeit- und Personalaufwand, da die 
zuverlassige Herstellung, Handhabung und Untersuchung der extrem diinnen Serienschnitte sehr 
viel Erfahrung erfordert und zu einem groBen Teil manuell erfolgt. Zudem konnen nicht von 
alien Materialien so diinne Schnitte hergestellt werden, so daB Metalle, Kcramiken, Halbleiter 
und viele andere bedeutende Werkstoffen nicht mit diesem Verfahren untersucht werden konnen. 

Die Rontgen- und Kernspintomographie verwendet ausgiebig mathematische Verfahren, urn aus 
einer grofien Zahl aus verschiedenen Winkcln aufgenommen Projektioncn die Verteilung der 
untersuchten Eigenschaft in einer einzelnen untersuchten Schicht zu rekonstruieren. Ahnliche 
Verfahren konnen auch bei der Elektronenmikroskopie angewendet werden. In besonderen 
Fallen kann eine Auflosung im Bereich von Nanometem erreicht werden. Allerdings ist bei den 
dafiir notwendigen diinnen Diinnschnitten von einigen zig Nanometern Dicke die maximale 
Belichtungsdauer mit Elektronen beschrSnkt, die ein einzelner Diinnschnitt vertragt, bevor er 
durch den Elektronenstrahl zerstort wird, was zur Folge hat, daB die begrenzte 
Gesamtbelichtungsdauer auf die einzelnen Projektioncn aufgeteilt werden muB und dadurch die 
Bildqualitat der einzelnen Projektioncn stark eingeschrankt ist. Aus diesem Grund miissen bei 
der Bildrekonstruktion Modellannahmen iiber die Probensymmetrie geniacht werden, urn eine 
Auflosung im Bereich von Nanometem erreichen zu konnen. UnregelmaBige Strukturen in der 
Probe konnen daher nicht mit einer so hohen rSumliche AuflSsung erfaBt werden. 
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Das Problem der Schnittherstellung unci der mechanischen Stabilitat der Dunnschnitte umgehen 
Vcrfahren, bei denen die Probe sciiiclitweise abgetrageii und nacli jedem Abtragvorgang die 
Verteilung der interessierenden Eigenschaft auf der freigclcgten Oberflache bestimmt wird. Die 
IVIetliode der dynamisclien Selcundarionenmassenspektroskopie (SIMS) arbeitet nach diesem 
Vcrfahren. AUerdings ist dabei die laterale Auflosung (in der x-y-Ebene) durcli den Durclimesser 
des lonenstrahls begrenzt, der die Selciindarionen erzeugt, und der im besten Fall etwa 50 nin 
groB ist. Die eneiclibare Tiefenauflosung (in z-Richtung) ist bei der dynamisclien SIMS durch 
die Eindringtiefe des lonenstrahls ins Material (etwa 10 nm und mehr) und die Rauhigkeit der 
Probenoberflache vor und insbesondcrc wahrend des Abtragens begrenzt. In sehr vielen Fallen 
und besonders bei heterogenen Proben erfolgt der Materialabtrag ungleichmaBig, da die 
Abtragrate eine materialspezifische Eigenschaft ist, was zu einer Aufrauhung der 
Probenoberflache wahrend der Untersuchung fuhrt. Dies hat zur Folge, dalJ die detektierte 
Eigenschaft (z.B. die Konzentration eines bestimmten Elements) gleichzeitig aus verschiedenen 
Tiefenbereichen staramt, was die Tiefenauflosung der dynamischen SIMS drastisch 
verschlechtert. Sehr viele interessante (well heterogene) Proben konnen daher nicht mit dieser 
Methode untersucht werden, da fiir sic kcinc fiir die dynamische SIMS geeigneten Vcrfahren 
zum gleichmaCigen Abtragen bekannt sind. Das Problem der Probenrauhigkeit und der 
ungleichmaBigen Abtragrate verhindert auch, daB durch Kombination der schichlweisen 
Abtragtechnik mit anderen lateral hochaufldsenden Verfahren, wie z.B. der 
Rasterelektronenmikroskopie, die Struktur heterogener Proben mit hoher rauralicher Auflosung 
untersucht werden kaim. 

Allen genannten Verfahren ist gemein, daB das Probenvolumen in eine Folge ebener Schichten 
aufgeteilt wird und von jeder Schicht eine ebene 2-dimensionale Karte der interessierenden 
Eigenschaft erstellt wird. Bei der Methode der Serienschnitte ist die Tiefenauflosung durch die 
Dicke der Dunnschnitte begrenzt und betragt einige zig Nanometer. Zudem konnen von vielen 
Materialien keine Serienschnitte erzeugt werden. Bei den schichtabtragenden Methoden ist die 
Tiefenauflosung in sehr vielen Fallen durch die ungleichmaBige Abtragrate und die dadurch 
verursachte Rauhigkeit der Probenoberflache stark eingeschrankt. 

Gegenstand der Erfmdung ist eine neuartige Vorrichtung zur Ermittlung der raum lichen 
Verteilung von Eigenschaften einer insbesondere heterogenen Probe und ein Verfahren, welches 
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es erlaubt, mittcls der erfindungsgemaBen Vorrichtung die rSumliche Verteilung von 
Eigenschaften einer zu untersuchenden Probe in alien drei Raumrichtungen mit bis zu atomarer 
Auflosung aufzuklaren. Die mikroskopische Untersuchung erfolgt direkt im Ortsraum, ein 
Umweg iiber Streumethoden ist nicht erforderlich, dementsprechend kQnnen insbesondere 
Proben untersucht werden, die keinc regelmafiige innere Struktur aufweisen. 

Die erfindungsgemaBe Vorrichtung beruht auf einer neuartigen Kombination aiis einem 
Mikroskop zur dreidimcnsionalen Erfassung der Topographie z„(x,y) der Oberflache n einer 
Probe, einer Sonde, welche eine odcr mehrere Eigenschaften Pj (_j=l,...,m) der Probe 
ortsaufgelost auf der Topographie Zn(x,y) der Oberflache n erfaBt, einer Abtragvorrichtung, 
beispielsweise einer Vorrichtung zum Plasmaatzen, zum Atzen mit reaktiven Gasen oder 
Flussigkeiten, oder zum chemomechanischen Polieren, welche eine Steuerung aufweist und 
mittels welcher in einem Abtragvorgang An,n+i eine Schicht von der Oberflache n der Probe 
abgetragen werden kann, und einer computergesttitzen Bildverarbeitungsvorrichtung, welche 
dazu ausgerUstet ist, aus einer vom Mikroskop ermittelten Folge von Oberflachentopographien 
Zn(x,y) bis z„+n,(x,y) und den auf diesen Topographien erfaUten Eigenschaften Pj(zn(x,y)) bis 
Pj(zn+m(x,y)) ein dreidimensionales Abbild der raumlichen Verteilung der Eigenschaften Pj in der 
Probe zu erzeugen. 

Das erfindungsgemafie Verfahren beruht auf einer neuartigen Kombination von 
Mikroskopieverfahren, insbesondere Rastersondenmikroskopieverfahren, die eine sehr hohe 
laterale Auflosung erreichen, mit geeigneten Abtragverfahren, die global oder lokal auf die Probe 
einwirken, und eine gezielte Abtragung von Schichten von der Probenoberflache erlauben, wobei 
die abgetragene Schichtdicke im atomaren Bereich oder deutlich darUber liegen kann. Die 
raumliche Struktur einer zu untersuchenden Probe wird mit Hilfe einer Sequenz von einzelnen 
Schritten untersucht. Die Topographie Z|,(x,y) der Oberflache n der zu untersuchenden Probe 
wird mit Hilfe von Rastersondenmikroskopieverfahren mit sehr hoher raumlicher Auflosung 
bestimmt. Zusatzlich werden die interessierenden Eigenschaften Pj der Probe mittels einer Sonde 
lokal auf der Oberflache n mit bekannter Topographie Zn(x,y) erfafit. Beispiele solcher 
Eigenschaften sind Harle, Elastizitat, Reibungskoeffizient, Leitfahigkeit. Magnetisierung oder 
Elektronendichte, die oftmals gleiclizeitig mit der Bestimmung der Topographie erfaBt werden 
konnen, insbesondere bei Verwcndung eines Rastersondenmikroskopieverfahrens. Aus der 
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Topographic Zn(x,y) der Oberflachen n und den darauf lokal erfafiten Eigenschaften Pj(x,y) wird 
eine dreidimensionale Karte S,, der Oberflache n erstellt und auf dieser die lokal ermittelten 
Eigenschaften der Probe verzeichnet. Die Karte Sn gibt demnach die Topographic z„(x,y) mit den 
darauf vcrzeichneten Eigenschaften Pj(x,y) wieder, reprSsentiert also Pj(z„). 

Insbesondere ist zu bemerken, dalJ die Oberflache n der Probe niclit als ebene Flache 
angenommen wird, sondern der erstellten dreidimensionalen Karte Sn die tatsachliche 
Topographic z„(x,y) zugrundegeiegt wird. Daher wird jede einzelne Karte Sn im allgemeinen eine 
gekriimmte Flache im Ortsraum darstellen. 

Danach wird mittels eines gecigneten Abtragverfahrens global oder lokal eine Schicht von der 
Oberflache der Probe abgetragen. Als Abtragverfahren stehen in Abhangigkeit von der zu 
untersuchenden Probe beispielsweise das Atzen mit reaktiven Gasen und Flussigkeiten. Atzen 
mit lonen (Plasmaatzen) oder chemomechanisches Polieren zur Verfiigung. Die so entstandene 
neue Oberflache n+1 der zu untersuchenden Probe wird wiederum mit Hilfe von 
Rastersondenmikroskopieverfahren charakterisiert, d.h. ihre Topographic ermittelt und auf dieser 
die interessierenden Eigenschaften der Probe mittels einer Sonde lokal crfaBl. Aus der 
Topographic Zn+i(x,y) der Oberflache n+1 und den darauf lokal erfaBten Eigenschaften P, wird 
wiederum eine dreidimensionale Karte Sn+j der im Abtragvorgang An,n+i entslandenen 
Oberflache n+1 erstellt und auf dieser die lokal ermittelten Eigenschaften Pj der Probe 
verzeichnet, d.h. es entsteht eine neue dreidimensionale Karte Sn+i der lokalen Eigenschaften Pj 
der Probe. 

Ein Bild der raumlichen Verteilung der Eigenschaften Pj in der Probe entsteht aus der 
sukzessiven Abtragung weiterer Schichten und der nachfolgenden Charakterisierung der 
entstandenen Oberflachen. Aus dem „StapeI„ der daraus gewonnen Karten Sk. die die jeweiligen 
Oberflachen k nach jedem Abtragvorgang mit ortsaufgelost erfaBten Eigenschaften Pj der Probe 
darstellen, laBt sich ein dreidimensioiiaies Bild der untersuchten Eigenschaften der Probe 
erstellen. Durch eine Sequenz aufeinanderfolgender Abtrag- und Charakterierungsschritte ist es 
somit moglich, die raumliche Struktur, insbesondere die raumliche Verteilung der Eigenschaften 
Pj in der zu untersuchenden Probe schrittweise aufzuklaren. 
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Die laterale AuflOsung (in der x-y-Ebene), die dabei erreicht wird, ist durch die laterale 
Auflosung der eingesetzten Mikroskopie- insbesondere Rastersondenmikroskopieverfahren 
besclirankt, d.h., sie kann im atomaren Bereich liegen. Zusatzlich zur ortsaufgelosten Erfassung 
der interessierenden Eigenschaften wird die Topographic der entstandenen neuen Oberflache 
bestimmt, wobei die Auflosung in z-Riclitung hierbei nur durch die Auflosung in z-Richtung des 
Mikroskopie-, insbesondere Rastersondenmikroskopieverfahren beschrankt ist und daher auch in 
dieser Richtung ohne weiteres atomarc Auflosung crreichen kann. 

Die Tiefenaufiosung des erfindungsgemafien Mikroskopieverfahrens ist demnacli im 
wesentlichen durch den mittleren Abstand ak.k+i aufeinanderfolgender Oberflachen bestimmt, die 
bei den einzelnen Abtragvorgangen Ak,k+i freigelegt und mittels Rastersondenmikroskopie- 
verfahren charakterisiert werden. 

Je nach Art der zu untersuchenden Probe stehen eine Vielzahl verschiedener Abtragverfahren zur 
Verfxigung, die eine kontrollierte Abtragung von Schichten mit Dicken im Bereich von vielen 
Nanometern bis zu Bruchteilen von Nanometern ermoglichen. Demzufolge erlaubt eine 
erfindungsgemaBe Kombination von Mikroskopieverfahren zur dreidimensionalcn Erfassung der 
Topographie von Probenoberflachen, insbesondere Rastersondenmikroskopieverfahren mit 
derartigen Abtragverfahren sowohl eine laterale als auch eine Tiefenaufiosung, die im atomaren 
Bereich (dJi. im Bereich von 100 Picometern) liegen kann. 

Am anderen Ende der Skala konnen mittels geeigneter Mikroskopieverfahren auch Strukturen 
Oder Verteilungen von Eigenschaften Pj in einer Probe auf einer GroBenskala von Mikrometern 
und daruber untersucht werden. Insbesondere bieten sich hier optische Mikroskopieverfahren und 
speziell dafiir ausgelegte Rastersondenmikroskopieverfahren an. 

Im Gegensatz zu den im Stand der Technik erwahnten und bekannten schichtabtragenden 
Mikroskopieverfahren ist die Tiefenaufiosung (in z-Richtung) des erfmdungsgemafien 
Verfahrens nicht durch die Rauhigkeit r der Probenoberflache begrenzt. Die Tiefenaufiosung des 
erfmdungsgemaBen Verfahren ist sogar vollig unabhangigig von der Rauhigkeit der 
Probenoberflache und ist damit nicht auf die Anwendung auf im wesentlichen ebener, glatter 
Oberflachen beschrankt, wie dies fiir die vorbekannten Methoden der Fall ist. 
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Die gangige Lehrmeinung geht von der Existenz im wesentlichen ebener, glatter Oberflachen als 
Grundvoraussetzung zur Erzielung einer hohen Tiefenauflosung aus. Im Gegensatz zur gangigen 
Lehrmeinung kann jedoch bei der Verwendung des erfindungsgemaUen Verfahrcns aucii auf sehr 
unebenen Oberflachen eine Tiefenauflosung im Bereich von sub-Nanometern uber die gesamte 
zu untersuchende Tiefe der Probe crzielt werden. Im voliigen Gegensatz zur gangigen 
Lehrmeinung konnen mit dem erfindungsgemafien Verfahren auch cinzehie Objekte, die eine 
reiativ stark gekrummte Oberflache aufweisen, mit hoher raumlicher AuflOsung in alien drei 
Raumrichtungen untersucht werden. 

Die Anwendbarkeit des erfindungsgemaiJen Verfahrens auch auf sehr unebenen Oberflachen 
bedeutet insbesondere, dafi das Verfahren auf stark heterogene Proben angewendet werden kann, 
bei denen aufgrund der Heterogenitat der Probe starke lokale Schwankungen in der abgetragenen 
Materialmenge auftreten konnen. Ebenso kann es auf Proben angewendet werden, fiir die kein 
Verfahren zum gleichmalJigen Abtragen bekannt ist. Derartige Proben waren h. gangiger 
Lehrmeinung nicht mit hoher Tiefenauflosung mittels sukzessiver Abtragung und nachfolgender 
Oberflachencharakterisierung zu untersuchen, sind jedoch dem erfindungsgemafien Verfahren 
uneingeschrankt auch mit hoher Tiefenauflosung zuganglich. 

Ein weiterer Vorteil ist, dafi aus den ermitteiten Daten eine lokale Abtragratc des Materials 
bestimmt werden kann. Diese Abtragrate wird im allgemeinen materialspezifisch sein. Sie kann 
demnach als neuartiger Kontrastmechanismus bei der Ersteliung zwei- oder der 
dreidimensionaler Abbilder der Probe verwendet werden, der insbesondere eine Unterscheidung 
zwischen verschiedenen Materialien in der Probe erlaubt. 

Weiterhin ist die erfindungsgemaflc Vorrichtung und das erfindungsgemafie Verfahren einer 
vollstandigen Automatisierung zuganglich. Fur die vollautomatischc Charakterisierung einer 
Oberflache mittels Mikroskopieverfahren, insbesondere Rastersondenmikrosicopieverfahren 
stehen eine Vielzahl kommerzieller Gerate zur Verfiigung. Die automatische Abtragung von 
Schichten von der Oberflache einer Probe mittels Abtragverfahren ist ebenfalls Stand der 
Technik. Viele Methoden der Rastersondenmikroskopie erreichen eine mit der 
Rasterelektronenmikroskopie vergleichbare und sogar bessere laterale Auflosung. Daher konnen 



wo 00/39569 PCT/DE99/02577 " 

9 

mit dem erfindungsgemalJen Verfahren Proben, die bisher nur mit groiiem Aufwand mit der 
Methode der Sericnschnitte und Elektronenmikroskopie mit hoher raumlicher Auflosung 
untersucht werden konnten, mit einer vergleichbaren und in vieien Fallen auch besseren 
raumlichen Auflosung untersucht werden. 

Eine vollstandige Automatisierung der erfindungsgemaBen Vorrichtung und des 
erfindungsgemaBen Verfahrens ermQglicht es, die dreidimensionalc Struktur und Eigenschaften 
einer Probe mit deutlich geringerem Personalaufwand und damit wesentlich kostcngiinstiger zu 
ermitteln als bisher, was es einer breiten industriellen Anwendung zuganglich macht. 

Die Tatsache, daB im Gegensatz zur Rasterelektronenmikroskopie oder dynamischen SIMS viele 
Methoden der Mikroskopie, insbesondere der Rastersondenmikroskopie kein Vakuum erfordem. 
tragi dazu bei, daB das erfindungsgemaBe Verfahren deutlich kostengunstiger ist als bekannte, im 
Ortsraum arbeitende Verfahren zur Untersuchung von Proben mit unregelmaBiger raumlicher 
Struktur und hoher raumlicher Auflosung. 

Vor allem jedoch ermoglicht die erfindungsgemaBe Vorrichtung und das erfindungsgemaBe 
Verfahren die dreidimensionalc raumliche Erfassung von Eigenschaften einer Probe mit einer 
hohen raumlichen Auflosung in alien drei Raumrichtungen, die mit den bisher bekannten 
Methoden der Rastersondenmikroskopie bisher nur an der Probenoberflache mit hoher lateraler 
Auflosung erfaBt werden konnleii. Damit erweitert es diese Methoden der 
Rastersondenmikroskopie urn die dritte Raumrichtung unter Beibehaltung der hohen rSumlichen 
AuflQsung der Rastersondenmikroskopie. Viele dieser Eigenschaften, wie z.B. die Harte, die 
Elastizitat, die Magnetisierung, die Leitfahigkeit, waren bisher entweder iiberhaupt nicht oder nur 
mit einer deutlich schlechteren Auflosung raumlich erfaBbar und erst das erfindungsgemaBe 
Verfahren macht sie einer raumlichen Erfassung mit hoher raumlichen Auflosung zuganglich. 

Anwendbar ist die erfindungsgemaBe Vorrichtung und das erfindungsgemaBe Verfahren zur 
dreidimensionalen Erfassung von interessierenden Eigenschaften einer Probe in vieien Bereichen 
in Wissenschaft und Technik. Beispielhaft seien genannt: 
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• Ermittlung des Materialgefuges von Legierungen aller Art (metallische, keramische oder 
polymere Werkstoffe) und von Verbundwerkstoffen. 

• Matcrialprufung, insbesondere Identifikation und Vermessung von Rissen und anderen 
Defekten. 

• Untersuchung der dreidimensionalen raumlichen Struktur von selbstorganisierten 
Makromolekiilen. 

• Raumliche Erfassung der Ladungstrager- und Dotierungskonzentrationen in Halbleitern und 
Halbleiterbauelementen mit bisher nicht erreichbarer raumlicher Auflosung. Prinzipiell kann 
die Position einzelner Dotieratome im Halbeiter mit atomarer Genauigkeit erfaBt werden. 

• Untersuchung der raumlichen Struktur von Halbleiterbauelementen. die im ailgemeinen aus 
einer komplizierten raumlichen Anordnung verschiedenartiger Materialien auf kleinstem 
Raum bestehen. 

• Untersuchung biologischer Proben, z.B. Ultrastrukturen von Zellen. Viren etc. Hierbei kann 
U.U. auf eine Anfarbung verzichtet werden und es konnen Eigenschaften der Proben 
untersucht werden, die bisher nicht raumlich erfaBt werden konnten. 



Weitere Merkmale und Vorteile finden sich in den Unteranspruchen sowie der nun folgenden, 
nicht einschrankend zu verstehenden Beschreibung von Ausfuhrungsbeispielen. die unter 
Bezugnahme auf die Zeichnung naher erlautert werden. In dieser zeigen: 

Fig. 1: eine schematische Darstellung einer erfmdungsgemaBen Vorrichtung, 
Fig. 2: eine Darstellung der geometrischen Verhaltnisse bei Anwendung des erfmdungs- 
gemaBen Verfahrens auf eine Probe, 

Fig. 3: eine schematische Darstellung einer weiteren erfmdungsgemaBen Vorrichtung, 

Fig. 4: eine Darstellung zweier aufeinanderfolgender Oberflachen n und m, 

Fig. 5: eine Darstellung der geometrischen Verhaltnisse bei Verwcndung eines Markers zur 

Bestimmung der absoluten Oberflachenpositionen der Probe, und 
Fig. 6: cine weitere Darstellung der geometrischen Verhaltnisse bei Anwendung des 

erfmdungsgemaBen Verfahrens auf eine Probe, 
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Figur 1 zeigt schematisch den Aufbau einer erfindungsgemaBen Vorrichtung. Die Topographic 
Zn(x,y) der Oberflache n (siehe Fig. 2) einer Probe 1 wird mittels eines Mii<rosl<ops 2 ermittelt. 
welches eine Steuerung 21 aufweist. Die Topographie z„(x,y) ergibt sich insbesondere als z- 
Komponente des in Fig. 2 gezeigten Vei<tors Sn(x,y,z). Die Steuerung 21 stellt die Topographie 
Zn(x,y) der Oberflache n zur Weiterverarbeitung zur Verfugung, insbesondere speichert die 
Steuerung 21 die Topographie Zn(x,y). 

Beispielsweise sind spezielle optische Mikroskope 2 zur Erfassung der Topographie Zii(x,y) 
geeignet. Die Verwendung eines optischen Phaseninterferenzmikroskops als Mikroskop 2 
ermoglicht eine laterale (x-y-Ebene) Auflosung im Bereich der verwendeten Wellenlange. in z- 
Richtung ist eine Auflosung im Bereich von Nanometern oder besser moglich. Die Verwendung 
eines konfokalen Laserscanning-Mikroskops kann die laterale Auflosung erhohen, die Auflosung 
in z-Richtung jedoch verringern. Mittels Optischer Mikioskope konnen auch groBerskalige 
Strukturen im Bereich vieler Mikrometer bis Millimeter erfalit werden. 

Weiterhin sind eine Vielzahl von Rastersondenmikroskopen zur Erfassung der Topographie 
Zn(x,y) der Probenoberflache n einsetzbar. Je nach Probe 1 (insbesondere Probeneigenschaften 
wie Transparenz, Magnetisierung, Leitfahigkeit etc.) und gewunschtem Auflosungsvermogen 
sind beispielsweise die Methoden STM („scanning tunneling microscope..: 
Rastertunnelmikroskop), AFM („atomic force microscope,,: Kraflmikroskop, auch 
Reibungskraflmikroskop), SNOM („scanning nearfield optical microscope,,: optisches 
Nahfeldmikroskop) oder SMNM („scanning magnetic nearfield microscope,,: magnetisches 
Nahfeldmikroskop) sowie viele von diesen und anderen Rastersondenmikroskopen abgeleitete 
Varianten von Rastersondenmikroskopen. Je nach verwendetem Mikroskoptyp konnen mil 
Rastersondenmikroskopen Strukturen zwischen vielen Mikrometern und einigen zig Picometem 
erfaBt werden. Allen diesen Rastersondenmikroskopen ist gemein, dafi sie die Topographie 
Zn(x,y) der Probenoberflache erfassen und fur eine Weiterverarbeitung zur Verfugung stellen, 
insbesondere speichem. 

Eine Sonde 3 erfalit lokal eine oder mehrere Eigenschaften Pj auf der Oberflache n. Die Sonde 3 
weist eine Steuerung 31 auf, welche die erfaBten Eigenschaften Pj(z„(x,y)) zur 
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Weiterverarbeitung zur Verfugung stelll, insbesondere speichert. Als Sonde 3 kann 
beispielsweise hochauflosende SIMS („secondaty ion mass spectroscopy,,: 
Sekundarionenmassenspektroskopie) verwendet wcrden. 

Daneben konnen eine Vielzahl von Rastersondenmikroskopen 20 als Sonden 3 verwendet 
werden (siehe insbesondere Figur 3). Beispielsweise kann mittels eines STM die lokale 
Elektronendichte, mittels eines AFM der Reibungskoeffizient (Reibungskraftmikroskop) oder 
Materialunterschiede („TappingMode™„ Kraflmikroskop), mittels eines SNOM lokale optische 
Eigenschaften wie Dielektrizitatskonstante oder mittels eines SMNM lokale magnetische 
Eigenschaften wie Magnetisierung oder magnetische Suszcptibilitat erfafit werden. Die 
Verwendung eines Rastersondenmikroskops 20 bietet den Vorteil, dalJ die Topographic z„(x,y) 
der Oberflache n und die Eigenschaften Pj(Zn(x,y)) darauf mittels nur einer Vorrichtung und 
oftmals auch gleichzeitig oder in einem Schritt erfafit werden konnen. Als Sondensteuerung 31 
kann in diesem Fall insbesondere die Steuerung 201 des Rastersondenmikroskops 20 selbst 
dienen. 

Auf die Sonde 3 kann in einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung der erfindungsgemaBen 
Vorrichtung verzichtct werden, bei der die erfindungsgemafle Vorrichtung zur Ermittlung der 
raumlichen Verteilung eines Parameters veiwendct werden soli, der eine Abtragrate einer 
insbesondere heterogenen Probe cliarakterisiert. 

Eine Abtragvorrichtung 4, welche cine Steuerung 41 aufweist, ermoglicht es, in einem 
Abtragvorgang An,n+i eine Schicht der mittleren Dicke an,n+i von der Oberflache n der Probe I 
abzutragen (siehe Fig. 4). Beispielsweise kann diese Abtragung mittels einer Vorrichtung zum 
Plasmaatzen, einer Vorrichtung zum Atzen mit reaktiven Gasen oder Flussigkeiten oder einer 
Vorrichtung zum chemomechanischen Polieren erfolgen. Durch Kontrolle der jeweiligen 
ProzeBparameter ist es insbesondere mOglich, gezielt Schichten vorbestimmter mittlerer Dicke 
an,n+i abzutragen. Dabei ist eine gobal abgetragene Schichtdicke gemeint, d.h. die lokal 
abgetragene Schichtdicke wird uber eine bestimmte Flache der Probenoberfiache n oder auch 
uber die gesamte Probenoberfiache n gemittelt. Die Steuerung 41 stellt die ProzeBparameter des 
Abtragvorgangs, insbesondere die abgetragene mittlere Schichtdicke an,n+i (falls zuganglich) zur 
Weiterverarbeitung zur Verfugung, insbesondere speichert sie diese. 
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Die Abtragvorrichtung 4 kann entweder so ausgebildet sein, daB ein Abtragvorgang im 
wesentlichen auf der gesamten Oberflache n wirksam ist (z.B. bei einem naBchemischen 
Atzverfahren), oder nur in der unmittelbaren Umgebung der Sonde 3 wirksam ist. Unter 
immittelbarer Umgebung der Sonde ist insbesondere ein Flache mit einem Durchmesser von 
wenigen Radien der Flache Ms, uber die die Sonde 3 die Probeneigenschaften Pj gemittelt erfaBt, 
zu verstehen. Eine lokal wirksame Abtragvorrichtung 4 ist beispielsvveise ein STM. welches mit 
solciien Parametern und in einer solchen Umgebung betriebcn wird, daB in der Umgebung der 
Spitze (also der Sonde 3) elektrochemische Reaktionen, insbesondere elektrochemisches Atzen 
auftritt. 

Die bei einem Abtragschritt An,n+i abgetragene mittlere Schichtdicke an,„+i (siehe Fig. 4) kann 
mittels einer Vonichtung zur Schichtdickenmessung 5, welche eine Steuerung 51 aufweist, 
erfaBt warden. Als derartige Vorrichtung kann je nach Probenbeschaffenheit beispielsweise ein 
Ellipsometer oder ein RontgenreflexionsmeBgerat verwendet werden. Moglich ist auch ein 
Wagen der Probe vor und nach einem Abtragschritt An.n+i und eine Bestimmung der 
abgetragenen Schichtdicke an,n+i aus der abgetragenen Materialmenge (Masse). Wird 
elektrochemisches Atzen zum Abtragen verwendet, kann die abgetragene Materialmenge und 
damit die mittlere Dicke der abgetragenen Schicht aus der wahrend einem Abtagschritt 
geflossenen elektrischen Ladung Q ermittelt werden. Die Steuerung 51 der Vorrichtung zur 
Schichtdickenmessung 5 stellt die abgetragene mittlere Schichtdicke an.„+i zur 
Weiterverarbeitung zur Verfugung, insbesondere speichert sic diese. 

Eine computergestutzte Bildverarbeitung 6, welche beispielsweise aus einem leistungsfahigen 
PC oder einer Workstation bestehen und insbesondere eine Steuerung 61, einen Bildschirm 62, 
einen Drucker 63 und ein Speichermedium 64 aufweisen kann, ist dazu eingerichtet, aus einer 
vom Mikroskop 2 ermittelten Folge von Oberflachentopographien Zn(x,y) bis z„+,n(x,y) und den 
von der Sonde 3 aus der auf dicsen Topographien erfaBten Eigenschaften Pj(Zn(x,y)) bis 
Pj(Zn+m(x,y)) sowie gegebenenfalis aus den ProzeBparametern der Abtragvorgange A„+i„+j+], 
welche von der Steuerung 41 der Abtragvorrichtung 4 erfaBt wurden und den jeweils 
abgetragenen mittleren Schichtdicken an+i,n+i+i, welche beispielsweise ebenfalls von der 
Steuerung 41 der Abtragvorrichtung 4 oder von der Steuerung 51 der Vorrichtung zur 
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Schichtdickenmessung 5 erfaCt wurden, ein dreidimensionales Abbild der Probe 1 zu erzeugen. 
Insbesondere kann dieses Abbild auf einem Bildschirm 62 angezeigt. auf einem Drucker 63 
ausgegeben oder auf einem Speichermedium 64 gespeichert werden. 

In einer vorteilhaften Weiterbildung der erfindungsgemaUen Vorrichtung ist die Steuerung 61 der 
computergestutzten Bildverarbeitungsvorrichtung 6 in die Steuerung 21 oder 201 des 
Mikroskops (2), insbesondere des Rastersondenmikroskops 20 integriert. 

In eincr weiteren vorteilhaften Weiterbildung der erfindungsgemaOen Vorrichtung ist die 
Steuerung 41 der Abtragvorrichtung 4 in die Steuerung 21 oder 201 des Mikroskops 2. 
insbesondere des Rastersondenmikroskops 20 integriert. 

In einer weiteren vorteilhaften Weiterbildung der erfmdungsgemaBen Vorrichtung sind die 
Steuerung 21 des Mikroskops 2, insbesondere die Steuerung 201 des Rastersondenmikroskops 
20, sowie die Steuerung 31 der Sonde 3, die Steuerung 41 der Abtragvorrichtung 4, die 
Steuerung 51 der MeBvorrichtung 5 zur Bestimmung der bei einem Abtragvorgang Ak,i<+i 
abgetragene mittlere Schichtdicke a^ k+i und die Steuerung 61 der Bildverarbeitungsvorrichtung 
6 oder einer Teiimenge dieser Steuerungen mit einer zentraien Steuerung 7 verbunden. 
insbesondere in eine zentrale Steuerung 7 integriert. 

Die erfindungsgemaBe Vonrichtung kann mittels eines erfmdungsgemaBen Verfahrens zur 
Ermittlung der raumlichen Verteilung von Eigenschaflen Pj einer Probe 1 verwendet werden. 
Dieses Verfahren umfaBt die folgenden Verfahrensschritte: 

a) eine Aufnahme der Topographic Zn(x,y) der Oberflache n einer Probe 1, welche sich im 
wesentlichen in einer zur x-y-Ebene paialleien Ebene bei z = Zn erstreckt. mittels eines 
Mikroskops 2, insbesondere mittels eines Rastersondenmikroskops 20 und einer oder 
mehrerer Eigenschaften Pj(Z|,(x,y)) darauf mittels einer Sonde 3 , insbesondere mittels eines 
Rastersondenmikroskops 20, 

b) einer Abtragung einer Schicht von der Oberflache n der Probe 1 im wesentlichen in z- 
Richtung mittels einer Abtragvorrichtung 4 in einem Abtragvorgang A„.„+i, wobei eine neue 
Oberflache n+1 freigelegt wird, 
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c) eine m-faclie Wiederholung der Schritte a) und b) unter Charakterisierung der jeweilig 
freigeiegten Probenoberflache n+i, i = l,...,m und Abtragung einer weiteren Schicht von der 
Oberflache n+i der Probe 1 in einem Abtragvorgang Ami.n+i+i. wobei die Zahl m durch die 
GroBe des zu charakterisierenden Bereichs der Probe und die gewunschte Tiefenauflosung 
bestimrat ist, insbesondere m zwischen 10 und 1000 liegt, und 

d) einer Erzeugung eines dreidimensionalen Abbilds der Eigenscliaften Pj der Probe 1 aus den 
Oberflachentopographien Zn(x,y) bis Zn+m(x,y) und den Eigenschaften Pj(zn(x,y)) bis 
Pj(zn+m(x,y)) mittels einer computergestutzten Bildverarbeitungsvorrichtung 6 

In einer vorteilhaften Weiterbildung des vorgenannten Verfahrens wird nur die Topograpliie 
Zn+i(x,y) und z„+i+i(x,y) aufeinanderfolgender Oberflachen n+i und n+i+1 crfaBt und aus diesen 
die raumliche Verteilung eines die lokale Abtragrate einer Probe 1 charakterisierenden 
Parameters in der Probe 1 ermittelt. Dieses weitergebildete Verfahren umfaBt die folgenden 
Verfahrensschritte: 

a) eine Aufnahme der Topographic z„(x,y) der Oberflache n einer Probe 1, welche sich im 
wesentlichen in einer zur x-y-Ebenc parallelen Ebene bei z = z„ erstreckt mittels eines 
Mikroskops 2, insbesondere mittels eines Rastersondenmikroskops 20, 

b) eine Abtragung einer Schicht von der Oberflache n der Probe 1 im wesentlichen in z-Richtung 
in einem Abtragvorgang An,n+i mittels einer Abtragvorrichtung 4 ,wobei eine neue Oberflache 
n+1 freigelegt wird, 

c) eine m-fache Wiederholung der Schritte a) und b) unter Charakterisierung der jcweiligen 
Probenoberflache n+i, i = l,...,m und Abtragung einer weiteren Schicht von der Oberflache 
der Probe 1 in einem Abtragvorgang An+i,„+i+i, wobei die Zaht m durch die GroBe des zu 
charakterisierenden Bereichs der Probe und die gewtinschte Tiefenauflosung bestimmt ist, 
vorzugsweise m zwischen 5 und 1000 liegt, insbesondere m zwischen 10 und 500 liegt, 

d) einer Bestimmung der bei der bei den Abtragvorgangen A„+i,n+i+i lokal abgetragenen 
Schichtdicken an+i,n+i+i(x,y,z) (siehe Fig. 4), und 

e) einer Erzeugung eines dreidimensionalen Abbilds der lokal abgetragenen Schichtdicken 
an+i,n+i4i(x,y,z) Oder eines davon abgeleiteten, eine lokale Abtragrate der Probe 
charakterisierenden Parameters mittels einer computergestutzten Bildverarbeitungs- 
vorrichtung 6. 
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Der Schritt d) des vorstehenden Verfahrens kann insbesondere durch folgendes Verfahren 
realisiert werden: Die lokale absolute z-Position z,, einer Oberflache n wird bestimmt aus einer 
liber geignete Bereiche gemittelten mittleren Lage Zn dieser Oberflache und der mittels eines 
Mikroskops 2, insbesondere mittels eines Rastersondenmikroskops 20 emiittelten lokalen 
Abweichung Azn von der mittleren Lage zn(siehe Fig.4). 

Die mittlere Lage Zn, einer Oberflache m, wie sie in Figur 4 gezeigt ist, kann beispielsweise 
ermittelt werden aus der uber geeignete Bereiche gemittehcn mittleren Lage z,, der Oberflache n 
und der in den dazwischenliegenden Abtragvorgangen An. n+i bis An,-i, „, abgetragenen 
summierten Schichtdicken a„, „+, bis a„,.i.„„ welche mittels einer MeBvorrichtung 5 zur 
Bestimmung der abgetragenen mittleren Schichtdicke ak.i,k bestimmt wird. 

Aus der Kombination beider vorstehender Verfahrensschritte sind die lokalen absoluten z- 
Positionen Zn und Zm zweier aufeinanderfolgender Oberflachen n und m bestimmt, woraus die im 
Abtragvorgang Ak,k+i lokal abgetragene Schichtdicke ak,k+i(x,y,z) bestimmt werden kann. 

Alteraativ zu diesem Verfahren ist eine Bestimmung der lokalen absoluten z-Position sowie der 
iiber geeignete Bereiche gemittelten mittleren Lage Zn einer Oberflache n einer Probe 1 moglich 
durch Festlegung einer oder mehrerer Referenzmarke(n) mittels eines oder meherer Markem 7, 
die sich. insbesondere ihre Abmessungen, bei einem Abtragschntt nicht oder nur unwesentlich 
andert. Alle lokalen absoluten z-Positionen konnen dann in Bezug auf die Referenzmarken 
gemessen werden. Insbesondere kann zur Bestimmung der mittleren Lage Zn einer Oberflache n 
der Abstand dM in z-Richtung zu in der Probe vorhandenen oder zu diesem Zweck beigefugten 
Objekten (Marker) 7 verwendet werden, z.B. Graben, Kugeln, Probentrager etc., deren raumliche 
Abmessungen und Positionen vor dem Abtragen der Oberflache n bekannt sind und die sich 
wahrend des Abtragverfahrens nicht oder in bekannter Weise verSndern. Dies ist in Figur 5 
gezeigt. 

In einer vorteilhaften Weiterbildung obenstehender Verfahren wird die relative laterale Position 
in X- und y-Richtung zweier benachbarter Oberflachen n und n+1 oder von Teilbereichen zweier 
benachbarter Oberflachen n und n+1 bestimmt anhand der Position in x- und y- Richtung einer 
oder mehrer groBerskaligen Strukturen oder eines oder meherer groBerskaligen Objekte (Marker) 
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7, wobei diese grofierska]ige(n) Strukturcn oder diese groBerskaligen Objekle 7 in der Probe 1 
naturgemaB vorhanden sind oder zu diesem Zweck beigefugten wurden und deren raumliche 
Abmessungen und Positionen vor dem Abtragen der Oberflache n bekannt sind und diese sich 
wahrend des Abtragverfahrens nicht oder in bekannter Weise verandern. 

Die vorgenannten Verfahren zur Bestimmung der lokalen absoluten z-Position Zk einer 
Oberflache sind insbesondere vorteilhaft, wenn die Probe 1 fur die Abtragvorgange Ann+i aus 
ihrer betriebsgemafien Position im Mikroskop 2, insbesondere Rastersondenmikroskop 20 

entnommen werden niuB. 

Die Abtragvorgange A„,„+i werden mittels einer Abtragvorrichtung 4 ausgefuhrt. Fur die 
Abtragvorgange An.„+iwird die Probe aus ihrer betriebsgemafien Position im Mikroskop 2, 
insbesondere Rastersondenmikroskop 20 entnommen und in eine betriebsgemaBe Position in der 
Abtragvorrichtung 4 eingesetzt. Nach erfolgtem Abtragvorgang A„,n+iwird die Probe aus der 
Abtragvorrichtung entnommen und wieder in die betriebsgemaBe Position im Mikroskop 2, 
insbesondere Rastersondenmikroskop 20 eingesetzt. 

Die Abtragvorgange An,n+ikonnen global auf die gesamte Oberflache der Probe 1 einwirken. Dies 
ist im allgemeinen bei den erwahnten Abtragverfahren: Atzen mit reaktiven Gasen oder 
Flussigkeiten, Plasmaatzen oder chemomechanischem Polieren der Fall. 

In manchen Fallen kann eine lokale Abtragung einzelner Schichten von der Probenoberflache 
erforderlich oder vorteilhaft sein. In diesem Fall konnen Abtragverfahren eingesetzt werden, die 
lokal, insbesondere in der direkten Umgebung einer Sonde 3 wirksam sind. Als Beispiel hierftir 
ist das elektrochemische Atzen zu nennen, welches beispielsweise in Kombination mit einer 
inerten Spitze eines STM realisiert werden kann. 

Im folgenden sind einige Ausfiihrungsbeispiele skizziert, wie im einzelnen Strukturen 
verschiedener Proben mittels der erfindungsgemaBen Vorrichtung und des erfmdungsgemaBen 
Verfahrens analysiert werden konnen. 
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1. Beispiel: Die raumliche Struktur mikrophasenseparierter Blockcopolymere. 



Fast alle Werkstoffe bestehen aus Mischungen verschiedener Materialien. Auf diese Weise 
konnen die Eigenscliaften der einzelnen Komponenten kombiniert und Werkstoffen mit neuen 
und maBgeschneiderten Eigenschaften erzeugt warden. So besteht zum Beispiel das 
thermoplastische Elastomer SBR („styren-buladien rubber,,) aus einer Mischung von hartem 
Polystyrol (PS) mit weichem Polybutadien (PB). wobei die einzelnen Styrol- und Butadien- 
Bausteine kovalent zu groBeren Makromolekulen verbunden sind. Je nach Molekiilstruktur und 
Mischungsverhaitnis bilden sich im Festkorper einige zig Nanometer groBe Bereiche von hartem 
PS in einer weichen (elastischen) Matrix von PB aus. Die GroBe, die Form, und die raumliche 
Verteilung der PS- und PB-Bereiche hat einen entscheidenden EinfluB auf die mechanischen 
Eigenschaften des Werkstoffs SBR. 

Die Verteilung von PS und PB an der OberflSche n eines Stucks SBR kann mittels 
Rasterkraftmikroskopie im „TappingMode™„ mit hoher lateraler Auflosung (einige Nanometer) 
abgebildet werden. Bei diesem Verfahren wird cine mechanisch schwingende Spitze in geringem 
und insbesondere konstantem Abstand uber die Probenoberflache gefiihrt und glcichzeitig 
sowohl der Ort der Spitze als auch die Phasenlage der Schwingung der Spitze relativ zu einer 
antreibenden Schwingung registriert. Anhand der Phasenlage konnen unterschiedlich weiche 
(bzw. harte) Bereiche an der Probenoberflache unterschicden und cine Karte dieser Bereiche 
erstellt werden. Da PB bei Raumtemperatur weicher als PS ist, konnen auf diese Weise die 
beiden Komponenten des Werkstoffs voneinander unterschieden und die laterale Verteilung von 
PS und PB an der Probenoberflache mit hoher (lateraler) Ortsauflosung bestimmt werden. Auf 
diese Weise erhalt man sowohl die Topographie der Probenoberflache n, d.h. die Hohe z„ als 
Funktion des Ortes (x,y), als auch eine Karte der Weichheit der OberflSche, namlich das 
sogenannte Phasenbiid, d.h. die Phasenlage (j)n als Funktion des Ortes (x,y). Die Topographie 
Zn(x,y) und das Phasenbiid (|)n(x,y) konnen zu einer dreidimensionalen Karte der Phasenlage 
c|)n(x,y,z) kombiniert werden, die als Karte S„ des lokalen Mischungsverhaltnises von PS und PB 
an der Probenoberflache interpretiert werden kann (Fig. 2). 

Um die Verteilung von PS und PB in der Probe zu bestimmen, wird die Probe schichtweise 
abgetragen und nach jedem Abtragschritt die neu entstandene Oberflache mit dem 
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rasterkraftmikioskopischen Verfahren untersucht. Das Abtragen kann im Fall des SBR durch 
Abatzen einer diinnen Schicht mittels eines Trockenatzverfahrens erfolgen, z.B. ex -situ in einem 
Plasmareinigungsgerat, wie es fiir die Reinigung optischer Bauteile von organischen 
Verunreinigungen verwendet wird. Auf diese Weise kann innerhalb etwa 20 Sekunden eine im 
Mittel 5 nm dickc Schicht von der zu untersuchenden Probe abgetragen werden. Nach dem 
Abtragen wird die neu entstandene Probenoberflache wieder mit dem rasterkraftmikroskopischen 
Verfahren untersucht und eine neue dreidimensionale Karte der Phasenlage an dieser neu 
freigelegten Oberflache erstellt. Wird die Probe zum Atzen aus dem Kraftmikroskop ausgebaut, 
ist es fur das erfindungsgemaBe Verfahren von entscheidender Bedeutung. daB nach dem Atzen 
mit dem Rasterkraftmikroskop wieder genau die zuvor untersuchte Stelle der Probe 
wiedergefunden und abgebildet wird. Dies kann auf verschiedene Arten erreicht werden. 
Entweder ist die Probe auf einem Probenhalter montiert, der mit der notwendigen Genauigkeit 
aus dem Rasterkraftmikroskop aus- und wieder eingebaut werden kann, oder die Probe muB im 
Rasterkraftmikroskop mit einem Verschiebetisch so verschoben werden, daB die zu 
untersuchende Stelle wieder unter der Spitze das Rasterkraftmikroskops zu liegen kommt. Zum 
Repositionieren der Probe und Wiederfinden der gleichen Stelle kann man ein optisches 
Mikroskop verwenden, mit dem man die relative Lage von Probe und Spitze beobachten kann. 
Zusatzlich konnen auch Bilder der Probe mit dem Kraftmikroskop erstellt werden. In beiden 
Fallen kann man sich anhand groBerskaligen Strukturen der Probe. z.B. Berciche mit 
charakteristischen Formen, Griiben, Hugeln, Staubkornern oder anderen Defekten in 
charakteristischer Anordnung, oder zum Zwecke der Orientierung angebrachten Markierungen, 
wie z.B. Kratzern, orientieren. Auf diese Weise kann eine bestimmte Stelle der Probe ohne 
groBen Aufwand mit wenigen Nanometern Genauigkeit wiedergefunden werden. Unter 
Verwendung bekannter Verfahren der elektronischen Bildauftiahme und -verarbeitung kann 
dieses Repositionierverfahren voUstandig automatisiert werden. 

Die relative Position benachbarter Bildpunkte kann bei der Rasterkraftmikroskopie mit groBer 
Prazision gemessen werden. Dabei ist eine Genauigkeit von bis zu 0.01 Nanometern erreichbar. 
Im Gegensatz dazu kann die absolute Position der Oberflache in z-Richtung nicht ohne weiteres 
mittels Rasterkraftmikroskopie bestimmt werden. Um die ab.so!ute Position der freigelegten 
Oberflache n+1 in z-Richtung festzulegen, konnen verschiedene Verfahren verwendet werden. 
Zum Beispiel kann man sich an der vorhergehenden Oberflache n orientieren und die z-Position 
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Zn+i der neuen Oberflache n+1 so festlegcn, dafi der (gegebenfalls uber einzelne Bereiche) 
gemittelte Abstand a„,n+i(x,y,z) der benachbarten Oberflachen der im mittel abgetragenen 
Schichtdicke an.n+i entspricht (Fig. 4). 

Die im Mittel abgetragene Schichtdicke an,,i+i kann auf verschicdene Weise bestimmt werden. 
Entweder aus der insgesamt abgetragenen Materialmenge z.B. durch Wagen, oder aus dem 
Abstand der Oberflachen n und n+l (gegebenenfalls iiber grSBere Bereiclie gemittelt) zu 
Fixpunkten auf der Probe mit bekannten Abmessungcn und Positionen, die sich wahrend dem 
Abtragen nicht oder in bekannter Weise verandern, z.B. der Hohe von Hiigeln oder bei diinnen 
Schichten der Tiefc von Graben, die bis auf das Substrat reichen (Figur 5). Bei dunnen Schichten 
kann auch die Uber einen groBen Bereich gemittelte Schichtdicke und somit auch die mittlere 
Abtragrate mittels EUipsometrie oder Interferometrie bestimmt werden. 

Auf diese Weise falirt man fort bis der gesamte interessierende Probenbereich schrittweise 
abgetragen und die dabei freigelegten Oberflachen rasterkraftmikroskopisch untersucht worden 
sind. Man erhSlt so eine Reihe dreidimensionaler Karten S,,, auf denen die untersuchten 
Eigenschaften - in diesem Fall die Phasenlage (j)- verzeichnet sind (Fig. 2). Aus diesen Karten Sn 
kann mit geeigncten mathematischen Verfahren die raumliche Verteilung der Phasenlage und 
damit der Verteilung von PS und PB in der Probe bestimmt werden. 

Ahnlich wie bei anderen, schichtweise die Probe erfassenden Verfahren, wie z.B. der 
Computertomograhie, konnen aufeinander folgende Karten anhand gemeinsamer 
charakteristischer Punkte oder Formen mit hoher PrSzision zur Deckung gebracht und 
gegebenenfalls entzent werden (Bildregistrierung). 

Besonderes Kennzeichen des erfindungsgemafien Verfahrens und entscheidend flir die hohe 
Ortsauflosung in z-Richtung ist, daB im allgemeinen die Karten Sk gekrummte Flachen im Raum 
sind, und dafi diese Kriimmung bei der raumlichen Rekonstruktion beriicksichtigt wird. (Figur 6) 
Im Gegensatz dazu erzeugen und verwenden anderc Verfahren, wie z.B. die 
Computertomograhie oder die konfokale Mikroskopie, einen Stapel ebener und aquidistanter 
Karten der erfaliten Eigenschaften. Um fur diese Falle geschaffene niathematische Verfahren der 
raumlichen Rekonstruktion und Darstellung bei dem erfindungsgemafien Verfahren anwenden zu 
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konnen, konnen die auf den gekrummten Flachen Sn verzeichneten Eigenschaften Pj 
beispielsweise durch Interpolation auf ein entsprechendes regelmaBiges Gitter abgebildet werden. 

Die raumliche Auflosung ist lateral durch das rasterkraftmikroskopische Abbildungsverfahren 
und in diesem Fall durch den Radius der Spitze bestimmt. Heutige Standardspitzen haben einen 
Spitzenradius von etwa 10 nm, es sind aber auch Spitzen mit nur 2 nm Radius erhaltlich. Die 
Auflosung in z-Richtung ist im wesentlichen durch den lokalen Abstand zweier benachbarter 
Oberflachen, d.h. die mittlere Dicke an,„i| der bei einem Abtragschritt A^k+i abgetragenen 
Schicht bestimmt. (sieheFigur 6) Diese kann ohne groBen Aufwand ebenfalls 2 nm betragen. 
Damit erscheint es moglich, mit der erfindungsgemaBen Vorrichtung und dem 
erfindungsgemaBen Verfahren die raumliche Verteilung der einzelnen Komponenten eines 
polymeren Werkstoffs, z.B. von PS und PB in SBR, mit bis zu 2 nm Auflosung in alien drei 
Raumrichtungen im Ortsraum zu erfassen. (siehe Figur 6) 



2. Beispiel: Raumliche Struktur von biologischen Proben, z.B. Ultrastruktur einzelner Zellen. 

Um Dunnschnitte biologischer Proben, z.B. Gewebe, Zellen, etc. zu erzeugen und diese mit 
optischer Mikroskopie und Elektronenmikroskopie zu untersuchen, werden die Proben haufig in 
Harze eingebellet. Diese Harze sind im allgemeinen Polymere, so daB solche Dunnschnitte 
unmittelbar der Untersuchung mit einer erfindungsgemaBen Vorrichtung unter Anwendung des 
erfindungsgemaBen Verfahrens zuganglich sind. 

Zum Einbetten werden die zu untersuchenden Zellen zunachst mit niedermolekularen 
organischen Verbindungen (den Monomeren) getrankt, die dann anschlieBend durch Starten einer 
Polymerisationsreaktion zu langerkettigen Polymeren (dem Harz) verbunden werden. Da 
unterschiedliche Telle einer Zelle (Membran, Zellkern, Zellorganellen, etc.) zu 
unterschiedlichem MaBe mit Monomeren getrankt werden und da unterschiedliche Telle einer 
Zelle im allgemeinen unterschiedliche chemische Zusammensetzungen besitzen, fiihrt dies dazu, 
daB die Polymerisationsreaktion der Monomere in den verschiedenen Teilen der Zelle durch die 
Anwesenheit unterschiedlicher Zellbestandteile unterschiedlich ablauft und zu unterschiedlichen 
Ergebnissen fiihrt. Nach dem Einbetten besitzen somit die verschiedenen Bereiche einer Zelle im 



wo 00/39569 PCT/DE99/02577 

22 

allgemeinen unterschiedliche mechanische und chemische Eigenschaften, z.D. Harte, Farbung. 
Fluoreszenz, etc., deren raumliche Verteilung mit einer erfindungsgemalJen Vorrichtung und dem 
erfindungsgemaBen Verfahren mit hoher raumlicher Auflosung (wenige Nanometer) erfaBt 
werden kann. 

Im Gegensatz zur Elektronenmikroskopie ist fiir das erfindungsgemaBe Verfahren weder ein 
Vakuum noch eine Kontrastierung mittels Schwemietallen erforderlich. Auch miissen keine 
Diinnschnitte erzeugt werden, so daB an die mechanische StabiHtat des Einbettmittcls keine 
hohen Anforderungen gestellt werden niussen. Zusammen mit der Vielzahl neuartiger 
Kontrastmcchanismen der Rastersondenmikroskopie, die bisher nur an Probenoberflachen mit 
hoher lateraler Aufl5sung eingesetzt wurden, verspricht die Kombination des erfindungsgemaBen 
Verfahrens mit sowohl konventionellen als auch neu zu entwickelnden Einbett-Techniken vollig 
neuartige Einblicke in die dreidimensionale raumliche Struktur der Zellen mit wenigen 
Nanoraetem Auflosung in alien drei Raumrichtungen. 

3. Beispiel: Anwendung auf rauhe Oberflachen. 

Da das erfindungsgemaBe Verfahren mittels einer erfindungsgemaBen Vorrichtung auch auf 
Oberflachen hoher Rauhigkeit angewendet werden kann, erscheint es moglich biologische 
Proben und kompiexe Fliissigkeiten (z.B. Dispersionen und Suspensionen kolloidalcr Teilchen) 
durch Gefrierbruch zu praparieren und die Proben von der Bruchflache ausgehend mittels einer 
erfindungsgemaBen Vorrichtung mit dem erfindungsgemaBen Verfahren zu untersuchen. Der 
beispielsweise dazu notwendige Betrieb eines Rastersondcnmikroskops bei tiefen Temperaturen 
ist Stand der Technik, ebenso wie die PrSparation und rastersondenmikroskopische 
Untersuchung von Kristallbruchflachen bei tiefen Temperaturen. 

Mit dem erfindungsgemaBen Verfahren kann unmittelbar an der Probenoberflache eines groBeren 
Stticks des zu untersuchenden Materials gestartet werden. Es kann aber auch das Probeninnere 
ausgehend von einer Bruchflache (z.B. durch Gefrierbruch erzeugt) untersucht werden. Eine 
andere Moglichkeit ist die Untersuchung von Diinnschnitten des Wcrkstoffs, die auf ein festes 
Substrat aufgebracht sind. Eine durch das Schneiden des Diinnschnittes eventuell beschadigte 
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oberflachennahe Schicht ist fur das erfindungsgemSBe Verfahren kein Hindernis, da sie wahrend 
des Verfahrens abgetragen wird. Zudem kann die Struktur in Oberflachennahe mit der im Innem 
des Diinnschnitts verglichen werden und auf diese Weise mogHche Beschadigungen und 
Artefakte in der Nahe der Oberflache erkannt werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren eignet sich insbesondere auch fur die Untersuchung der 
Struktur diinner Filme, z.B. auf Glas oder anderen Tragermaterialien, die mit anderen Methoden, 
z.B. Transmissionseiektroneninikroskopie, nicht untersucht werden konnen, da z.B. das 
Tragermaterial entweder nicht fiir Elektronen transparent ist oder niclit zu Diinnschnitten 
verarbeitet werden kann. 

4. Beispiel: Struktur von Halbleiterbauelementen 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist nicht auf polymere WerkstofFe begrenzt. Es eignet sich auch 
ftir die Untersuchung der raumlichen Struktur von Halbleiterbauelementen, die ini allgemeinen 
aus einer komplizierten raumlichen Anordnung verschiedenartiger Materialien auf kleinstem 
Raum (wenige 100 Nanometer)) bestehen. Die raumliche Verteilung der verschiedenen 
Materialien in solchcn Bauelementen kann mit bisher bekannten Methoden nicht raumlich erfaBt 
werden, da sie entweder fur Elektronen nicht transparent genug sind oder keinen ausreichenden 
Kontrast in der Elel<:tronenmikroskopie liefem. Mit schichtabtragendcn Methoden, z.B. 
dynamischer SIMS, konnen sie ebenfalls nicht untersucht werden, da geeignete Verfahren zur 
gleichmSBgen Schichtabtragung fehlen. Da fur das erfindungsgemaBe Verfahren rauhe 
Oberflachen und eine ungleichmaBige Abtragrate kein Hindernis darstellcn, konnen mit dem 
erfindungsgemaBen Verfahren solche Halbleiterbauelemente mit hoher raumlicher Auflosung 
untersucht werden. Fur das Abtragen konnen die vielfaltigen Atzverfahren der 
Halbleitertechnologie verwendet werden. Insbesondere das Trockcnatzen mit reaktiven lonen 
(„reactive ion etching,,) ersclieint erfolgversprechend, da es relativ materialunabhangig atzl. Um 
eine allzu rauhe Oberflache zu vermeiden konnen z.B. bei zwei aufeinanderfolgenden 
Abtragvorgangen zwei verschiedeiie Atzverfahren cingesetzt werden, um so eine im Mittel 
relativ gleichmafiige Abtragung zu erreichen. 
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Um die in einem Halbleiterbauelement aneinander grenzenden Materialien. z.B. Si, SiOx, 
Metalle und Kunststoffe, voneinander untersclieiden zu konnen, stehen z.B. viele rastersonden- 
mikroskopische Verfahren zur Verfugung. Beispielsweise konnen wie im Beispiel 1 
Unterschiede in der Harte der Materialien verwendet werden. Aber auch Unterschiede in der 
Reibung zwischen den Materialien und der Sondenspitzen konnen detektiert werden. Ein weitere 
Moglichkeit ist, die lokale Leitfdhigkeit zu niessen. Mittels „Scanning Capacitance Microscopy,, 
(ScaM) kann aber aucii die lokale Ladungstragerkonzentration gemessen werden und mittels der 
„Electric Force Microscopy,, (EFM) konnen laterale Unterschiede der Dielekrizitatskonstanten 
gemessen werden. Uber diese genannten Methoden hinaus sind in den letzten Jahren viele 
weitere rastersondenniikroskopische Methoden und Kontrastmcchanismen entwickelt worden, 
die es erlauben, Eigenschaften an Probenoberflachen mit zum Teil hohen lateralen Auflosungen 
zu vermessen. Die erfindungsgemaBe Vorrichtung und das erfindungsgemaBe Verfahren 
ermSglichen es, diese neuartigen Kontrastmechanismen fur die raumliche Erfassung der 
entsprechenden Eigenschaften mit vergleichbar hoher raumlicher Auflosung zu nutzen, ohne dali 
dafur ein besonders gleichmaBiges Abtragverfahren notwendig ist. 

5. Beispiel: Atomare Auflosung in alien drei Raumrichtungen 

Mittels Rastersondenmikroskopie kann die Position einzeiner Atome abgebildet werden. Dies ist 
auch in Flussigkeiten moglich, z.B. mit der Rasterlunnelmikroskopie, Geeignete Gerate sind 
kommerziell erhaltlich. Ein seiches Gerat kann mit einem geeigneten Atzverfahren, z.B. 
elektrochemischem Atzen, kombiniert werden, um die raumliche Lage einzeiner Dotieratome in 
einem Halbleiter mit atomarer Auflosung zu bestimmen. Beim elektrochemischem Atzen kann 
die bei einem Abtragschritt geflossene Ladung als MaB fiir die abgetragene Materialmenge und 
damit die mittlere Position einer Oberflache n in z-Richtung verwendet werden. Bei diesem 
Verfahren wird man bei einem einzelnen Abtragschritt deutlich weniger als eine Atomlage 
abtragen, um sicher zu sein, kein Atom zu "iibersehen". Zwei benachbarte Oberflachen konnen 
dabei anhand groBerskaiiger Objekte, z.B. Inseln von Atomen oder Kanten von Monolagen, zur 
Deckung gebracht werden. Der auf diese Weise bestimmte laterale Abstand zweier benachbarter 
Oberflachen (in x,y-Richtung) kann verwendet werden, um die thermische Drift zu 
kompensieren, die bei so kleinen Abmessungen und langen Beobachtungszeiten nicht 



wo 00/39569 PCT/DE99/02577 
25 

vemachlassigt werden kann. Im Fall einer langsamen Abtragung von z.B. 10% einer Monolage in 
einem Abtragschritt kann der lokale Abstand zweier benachbarter Oberflachen anliand einzelner 
Atome atomweise abgezahlt werden. 

6. Beispiel: Verwendung andcrer als rastersondenmikroskopischer Mikroskopieverfahren. 

Das erfindungsgemaUe Verfahren ist nicht auf die Rastersondenmikroskopie begrenzt. Sowohl 
fur die Erfassung der interessierenden Eigenschaft P an der Probenoberflache n, als auch fur die 
Bestimmung der Topographic z„(x,y) konnen andere Mikroskopieverfahren verwendet werden. 
Zum Beispiel kann die interessierende Eigenschaft Pj ortsaufgelost mit optischer Mikroskopie 
erfaBt werden (z.B. Reflexion, Fluoreszenz, Ramanstreuung etc.). Die Topographic z„(x,y) kann 
entweder mittels Rastersondenmikroskopie oder mittels Phaseninterferenzmikroskopie oder auch 
mittels konfokaler Laser-Scanning-Mikroskopie bestimmt werden. Auf diese Weise konnen 
Eigenschaflen nicht transparenter heterogener Proben mit optischen Verfahren raumlich mit bis 
zu 100 nm Auflosung erfaBt werden. Zudem ist das Verfahren leicht automatisierbar und 
erfordert kein gleichmalJiges Abtragen, so daB z.B. einfaches und schnelles, jedoch bei 
heterogenen Proben in der Regel ungleichmafiiges naBchemisches Atzen, eingesetzt werden 
kann. Insbesondere verspricht das erfindungsgemaBe Verfahren besonders bei neuen Werkstoffen 
groBe Zeitvorteile, da fiir den neuen Werkstoff kein speziclles gleichmaBiges Abtragverfahren 
entwickeh werden muB. Ein weiterer grofier Vorteil des erfindungsgemaBen Verfahrens ist, daB 
die dafiir bestehende Gerate (z.B. ein Rasterkraftmikroskop mit integriertem optischen 
Mikroskop, ein konfokales Laser-Scanning-Mikroskop, oder ein Phaseninterferenz-mikroskop) 
nicht oder nur sehr wenig verandert werden mflssen. Modeme Gerate dieser Art sind bereits 
vollstandig automatisiert und computergesteuert, so daB nur noch eine ftir das zu untersuchende 
Material gecignete Abtragvorrichtung sowie ein Softwaremodul fur die Steuerung und 
Auswertung hinzugefllgt werden muBten. 

Unter Oberflache wird auch eine oberflachliche Schicht oder Lage bzw, ein raumlicher Bereich 
in N3he der Probenoberflache verstanden. Bei mehreren MeBverfahren nach der Erfindung spielt 
auch das Volumen unter der zweidimensionalen Oberflache eine Rolle, z.B. dessen Leitfahigkeit, 
Kapazitat usw. Unter dem Erfassen mindestens einer Eigenschaft der Probe wird auch eine 
erfaBte MeBgroBe oder ein davon abgeleitetes Signal verstanden. Wenn gesprochen wird von der 
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Erfassung mindestens einer Eigenschaft der Probe auf der Topographic einer Oberflache. so ist 
hierunter auch eine Erfassung der mindestens einer Eigenschaft in der Nahe der Topographic zu 
verstehen. 

In einer bevorzugten AusfUhrung wird die Ermittlung der raumlichen Verteilung einer 
Eigenschaft kombiniert mit der Ermittlung der raumlichen Verteilung der Abtragrate. Auf diese 
Weise kann die raumliche Anderung einer an oder in der Nahe der Oberflache erfaiJten 
Eigenschaft ermittelt werden. Dies ist dann vorteilhaft, wenn das Volumen deutlich zum 
Mel3signal beitragt, wie es bei der Messung der lokalen Leitfahigkeit oder der 
Ladungstragerkonzentration der Fall ist. Auf diese Weise kann der Beitrag des Volumens 
abgezogen werden und kann die Tiefenauflosung fiir die eigentlich interessierende Eigenschaft, 
z.B. Leitfahigkeit in unmittelbarerer Nalie der Oberflache deutlich erhoht werden. Dies ist z.B. 
wichtig bei Anwendungen in der Halbleiterbranche. 

Erfindungsgemass konnen Strukturen vorzugsweise unter 1 Mikrometer, insbesondere unter 400 
Nanometer und bevorzugt unter 200 Nanometer erfasst werden. Es kann der dreidimensionale 
Verlauf einer Dotierung eines Ilalbleiters gemessen werden. 
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Bezeichnung: Nanotomographie 



Patentanspruche 

1. Vorrichtung zur Ermittlung der raiimlichen Verteilung von Eigenschaften einer insbesondere 
heterogenen Probe (1), bestehend aus: 

• einem Mikroskop (2), welches eine Steuerung (21) aufweist, zur dreidimensionalen Erfassung 
der Topographie Zn(x,y) der Oberflache n einer Probe (1), 

• einer Sonde (3), welche eine Steuerung (31) aufweist, zur ortsaufgelosten Erfassung einer 
Oder mehrerer Eigenschaften Pj der Probe (1 ) auf der Topographie z„(x,y) der Oberflache n, 

• einer Abtragvorrichtung (4), beispielsweise einer Vorrichtung zum Plasmaatzen, zum Atzen 
mit reaktiven Gasen oder Fliissigkeiten, odcr zum chemomechanischen Polieren, wclchc cine 
Steuerung (41) aufweist und mittels welcher in einem Abtragvorgang An.„+i eine Schicht von 
der Oberflache n der Probe (1) abgetragen werden kann, 

• einer computergestiitzen Bildverarbeitungsvorrichtung (6), welche dazu ausgerustet ist, aus 
einer vom Mikroskop ermittellen Folge von OberflSchentopographien Zn(x,y) bis Zn+m(x,y) 
und den auf diesen Topographien erfaUten Eigenschaften Pj(z„(x,y)) bis Pi(z„+m(x,y)) ein 
dreidimensionales Abbild der Probe zu erzeugen. 

2. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung von Eigenschaften einer insbesondere 
heterogenen Probe (1), bestehend aus: 

• einem Rastersondenmikroskop (20), beispielsweise einem STM (..Scanning Tunnelling 
Microscope,,), einem AFM („Atomic Force Microscope,,), einem SNOM (^Scanning 
Nearfield Optical Microscope,,) oder einem von diesen abgeleiteten Rastersondenmikroskop, 
welches eine Steuerung (201), einen Mikroskopkopf (202) und eine Sonde (203) aufweist, 
wobei das Rastersondenmikroskop (20) dazu ausgerustet ist, die Topographie z„(x,y) der 
Prpbenoberflache n und eine oder mehrere Probeneigenschaften Pj. beispielsweise elektrische 
Leitfahigkeit, elektrische Ladungsdichte, Reibungskoeffizient, Elastizitat, Dielektrizitats- 
konstante oder Magnetisierung ortsaufgelost auf dieser Topographie z„(x,y) zu erfassen, 
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• einer Abtragvorrichtung (4), beispielsweise einer Vorrichtung zum Plasmaatzen, zum Atzen 
mit reaktiven Gasen oder Fussigkeiten, oder zum chemomechanischen Polieren, welche eine 
Steuerung (41) aufweist und mittels welcher in einem Abtragvorgang An „+| eine Schicht von 
der Oberflache n der Probe (1) abgetragen werden kann, 

• einer computergestiitzen Bildverarbeitungsvorrichtung (6), welche dazu ausgerustet ist, aus 
einer vom Rastersondenmikroskop (20) ermittelten Foige von Oberflachentopographien 
z„(x,y) bis z„+„,(x,y) und den auf diesen Topographien erfaUten Eigenschaften Pj(z„(x,y)) bis 
Pj(zr+m(x,y)) ein dreidimensionales Abbild der Probe (1) zu erzeugen. 

3. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung eines Parameters, der eine Abtragrate 
einer insbesondere heterogenen Probe (1) charakterisiert, bestehend aus: 

• einem Rastersondenmikroskop (20), beispielsweise einem STM („Scanning Tunneling 
Microscope,,), einem AFM („Atomic Force Microscope,,), einem SNOM („Scanning 
Nearfield Optical Microscope,,) oder einem von diesen abgeleiteten Rastersondenmikroskop, 
welches eine Steuerung (201), einen Mikroskopkopf (202) und cine Sonde (203) aufweist, 
wobei das Rastersondenmikroskop (20) dazu ausgerustet ist, die Topographic Zn(x,y) der 
Probenoberflache n zu erfassen, 

• einer Abtragvorrichtung (4), beispielsweise einer Vorrichtung zum Plasmaatzen, zum Atzen 
mit reaktiven Gasen oder Fiissigkeiten, oder zum chemomechanischen Polieren, welche eine 
Steuerung (41) aufweist und mittels welcher in einem Abtragvorgang An.„+i eine Schicht von 
der Oberflache n der Probe (1) abgetragen werden kaim, 

• einer computergestutzen Bildverarbeitungsvorrichtung (6), welche dazu ausgerustet ist, aus 
einer vom Rastersondenmikroskop (20) ermittelten Folge von Oberflachentopographien 
Zn(x,y) bis Zn+m(x,y) die bei den Abtragvorgangen Ak,k+i, k = n,...,n+m-l lokal abgetragene 
Materialmenge, insbesondere die lokal abgetragenen Schiclitdicken ak,k+i(x,y,z) zu bestimmen 
und daraus ein dreidimensionales Abbild der Verteilung eines Parameters in der Probe (1) zu 
erzeugen, der eine lokale Abtragrate charakterisiert, insbesondere ein Abbild der lokalen 
Abtragrate selbst zu erzeugen. 

4. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung einer oder mehrerer Eigenschaften 
einer Probe (1) gemaC Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dali sie eine 
MeBvorrichtung (5), welche eine Steuerung (51) aufweist, zur Bestimmung der bei einem 
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Abtragvorgang Ak.k+i durch die Abtragvorrichtung (4) von der Probenoberflache abgctragene 
mittlere Schichtdicke a k.k+i aufweist, die vorzugsweise in die Abtragvorrichtung (4) oder in 
das Mikroskop (2), insbesondere das Rastersondenmikroskop (20) integriert sein kann. 

5. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung einer oder mehrerer Eigenschaften 
einer Probe (1) gemaB Anspruch 1,2,3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Steuerung (21) 
des Mikroskops (2), insbesondere die Steuerung (201) des Rastersondcnmikroskops (20), 
sowie die Steuerung (31) der Sonde (3), die Steuerung (41) der Abtragvorrichtung (4). die 
Steuerung (51) der MeBvonichtung (5) zur Bcstimmung der bei einem Abtragvorgang Ak,k+i 
abgetragene mittlere Schichtdicke a k.k+i und die Steuerung (61) der Bildverarbeitungs- 
vorrichtung (6) oder einer Teilmenge dieser Steuerungen mit einer zentralen Steuerung (7) 
verbunden sind, insbesondere in eine zcntrale Steuerung (7) integriert sind. 

6. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung einer oder mehrerer Eigenschaften 
einer Probe (1) gemaB Anspruch 1,2,3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Steuerung (61) 
der computergestutzten Bildverarbeitungsvorrichtung (6) in die Steuerung (21) oder (201) des 
Mikroskops (2), insbesondere des Rastersondenmikroskops (20) integriert ist. 

7. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung einer oder mehrerer Eigenschaften 
einer Probe (1) gemaB Anspruch 1,2,3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Steuerung (41) 
der Abtragvorrichtung (4) in die Steuerung (21) oder (201) des Mikroskops (2), insbesondere 
des Rastersondenmikroskops (20) integriert ist. 

8. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung einer oder mehrerer Eigenschaften 
einer Probe (1) gemaB Anspruch 1,2,3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, die Abtragvorrichtung 
(4) global wirksam ist, d.h. daB die von der Abtragvorrichtung (4) vorgenommene Abtragung 
auf der gesamten zu untersuchenden Probenoberflache im wesentlichen gleichzeitig erfolgt. 

9. Vorrichtung zur Ermittlung der raumlichen Verteilung einer oder mehrerer Eigenschaften 
einer Probe (1) gemiiB Anspruch 1,2,3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Abtragvorrichtung (4) lokal in der direkten Umgebung der Sonde (3) wirksam ist, d.h. die von 
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der Abtragvorrichtung (4) vorgenommene Abtragung nur in der direkten Umgebung der 
Sonde (3) erfolgt. 

lO.Verfahren zur Ermiltlung der raumlichen Verteilung von Eigenschaften Pj einer Probe (1), die 
folgenden Verfahrensschritte umfassend: 

a) eine Aufnahme der Topographic Zn(x,y) der Oberflache n einer Probe (1), welche sich im 
wesentlichen in einer zur x-y-Ebene paralleien Ebene bei z = z„ erstreckt, mittels eines 
Mikroskops (2), insbesondere mittels eines Rastersondcnmikroskops (20) und einer oder 
mehrerer Eigenschaften Pj(z„(x,y)) darauf mittels einer Sonde (3), insbesondere mittels 
eines Rastersondenmikroskops (20), 

b) einer Abtragung einer Schicht von der Oberflache n der Probe (1) im wesentlichen in z- 
Richtung mittels einer Abtragvorrichtung (4) in einem Abtragvorgang A„.„+i. wobei eine 
neue Oberflache n+1 freigelegt wird, 

c) eine m-fache Wiederholung der Schritte a) und b) unter Charakterisierung der jeweiligen 
Probenoberflache n+i, i = 1 ,...,m und Abtragung einer weiteren Schicht von der Oberflache 
n+i der Probe (1) in einem Abtragvorgang A„+i,n+i+i, wobei die Zahl m durch die GroBe des 
zu charakterisierenden Bereichs der Probe (1) und die gewiinschlc Ticfcnauflosung 
bestimmt ist, vorzugsweise m zwischen 5 und 1000 liegt, insbesondere m zwischen 10 und 
500 liegt, und 

d) einer Erzeugung eines dreidimensionalen Abbilds der Eigenschaften Pj der Probe (1) aus 
den Oberflachentopographien z„(x,y) bis Zn+n,(x,y) und den Eigenschaften Pj(z„(x,y)) bis 
Pj(zn+ni(x,y)) mittels einer computergestutzten Bildverarbeitungsvorrichtung (6). 

Il.Verfahren zur Ermittlung der raumlichen Verteilung eines die lokale Abtragrate einer Probe 
(1) charakterisierenden Parameters in der Probe (1), die folgenden Verfahrensschritte 
umfassend: 

a) eine Aufnahme der Topographie z„(x,y) der Oberflache n einer Probe (1). welche sich im 
wesentlichen in einer zur x-y-Ebene paralleien Ebene bei z = z,, erstreckt mittels eines 
Mikroskops (2), insbesondere mittels eines Rastersondenmikroskops (20), 

b) eine Abtragung einer Schicht von der Oberflache n der Probe (1) im wesentlichen in z- 
Richtung in einem Abtragvorgang A„.n+i mittels einer Abtragvorrichtung (4), wobei eine 
neue Oberflache n+1 freigelegt wird, 
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c) eine m-fache Wiederholung der Schritte a) und b) unter Charakteiisierung der jeweiligen 
Probenoberflache n+i, i = l,...,m und Abtragung einer weiteren Schicht von der Oberflache 
n+i der Probe in einem Abtragvorgang An+i.n+i+i, wobei die Zahl m durch die GroBe des zii 
charakterisierenden Bereichs der Probe (1) und die gewunschte Tiefenauflosung bestimmt 
ist, vorzugsweise m zwischen 5 und 1000 liegt, insbesondere m zwischen 10 und 500 liegt. 
und 

d) einer Bestimmung der bei der bei den Abtragvorgangen An+i.n+ni lokal abgetragenen 
Schichtdicken a„+i.n+i+i(x,y,z), und 

e) einer Erzeugung eines dreidimensionalen Abbilds der lokal abgetragenen Schichtdicken 
an+i,n+i+i(x,y,z) Oder eines davon abgeleiteten, eine lokale Abtragrate der Probe 
charakterisierenden Parameters mittels einer computergestutzten Bildverarbeitungs- 
vorrichtung (6). 

12. Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daB die lokale absolute z- 
Position Zk einer OberflSche k einer Probe (1) bestimmt wird aus einer mittleren Lage Zkdieser 
Oberflache k oder Teilbereichen davon und der mittels eines Mikroskops (2), insbesondere 
mittels eines Rastersondenmikroskops (20) ermittelten lokalen Abweichung Azk von der 
mittleren Lage Zk. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB die mittlere Lage Zk einer 
Oberflache k einer Probe (1) oder Teilbereichen davon bestimmt wird aus der mittleren Lage 
Zk-i der Oberflache k-1 und der im dazwischenliegenden Abtragvorgang Ak-i, k abgetragenen 
Schichtdicke ak-i,k, welche mittels einer MeBvorrichtung (5) zur Bestimmung der 
abgetragenen mittleren Schichtdicke ak.i,k bestimmt wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, gekennzeichnet dadurch, daB zur Bestimmung der 
mittleren Lage Zk einer Oberflache k einer Probe (1) oder Teilbereichen davon die Abstande 
dM in z-Richtung zu in der Probe (1) vorhandenen oder zu diesem Zweck beigefugten 
Objekten (Marker) (8) verwendet werden, z.B. Graben, Kugeln, Probentrager etc., deren 
raumliche Abmessungen und Positionen vor dem Abtragen der Oberflache n bekannt sind und 
sich diese wahrend des Abtragvorgangs nicht oder in bekannter Weise verandern (Fig. 4). 
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15. Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daB die relative laterale 
Position in x- und y-Richtung zweier benachbarter Oberflachen n und m oder von 
Teilbereichen zweier benachbarter Oberflachen n und m einer Probe (1) anhand der 
Positionen in x- und y- Richtung groSerskaligee Strukturcn oder groBerskaliger Objekte 
(Marker) (8) bestimmt wird, wobei diese groBerskaligen Strukturen oder diese groBerskaligen 
Objekte (8) in der Probe (1) naturgemaB vorhanden sind oder zu diesem Zweck beigefugt 
wurden, deren raumliche Abmessungen und Positionen vor dem Abtragen der Oberflache n 
bekannt sind und sich diese wahrend des Abtragvorgangs nicht oder in bckannter Weise 
verandern. 

16. Verfahren nach Anspruch 10 oder 1 1, dadurch gekennzeichnet, daB die zur Abtragung einer 
Schicht von der Oberflache der zu charakterisierenden Probe (1) verwendete 
Abtragvorrichtung (4) global, d.h. auf die gesamte Oberflache der zu untersuchenden Probe 
wirkt. 

17. Verfahren nach Anspruch 10 oder 1 1, dadurch gekennzeichnet, daB die zur Abtragung einer 
Schicht von der Oberflache der zu charakterisierenden Probe (1) verwendete 
Abtragvorrichtung (4) lokal, d.h. in der direkten Umgebung der Sonde (3), insbesondere der 
Sonde (203) des Rastersondenmikroskops (20) wirkt. 

IS.Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daB die Abtragung einer 
Schicht von der ProbenoberflSche mitteis der Abtragvorrichtung (4) in situ erfolgt, d.h. ohne 
daB eine Entnahme der Probe (1) aus der betriebsgemaBen Position im Mikroskop (2), 
insbesondere im Rastensondenmikroskop (20) erforderlich ist. 

19.Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daB die Abtragung einer 
Schicht von der Probenoberflache mitteis der Abtragvorrichtung (4) ex situ erfolgt, d.h. daB 
die Probe (1) aus der betriebsgemaBen Position im Mikroskop (2), insbesondere im 
Rastersondenmikroskop (20) entnommen und in die betriebsgemaBe Position in der 
Abtragvorrichtung (4) eingesetzt wird. 
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